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Beschichtetes Substrat, Verfahren zur Reduzierung der 
Emissivitat von Substraten und dessen Verwendung 

Die Erfindung betrifft ein beschichtetes Substrat mit 
einem an mindestens einer Oberf ISche des Substrates 
abgeschiedenen optisch transparenten und elektrisch 
leitfahigem Schicht system. Und so betrifft die Erfin- 
dung ein Verfahren zur Reduzierung der Emissivitat 
von Substraten bei dem' an mindestens einer Oberf lache 
des Substrates ein optisch transparent es und elek- 
trisch leitfahiges Schicht system abgeschieden wird, . 
Verwendung finden die Substrate bei der thermischen 
Isolierung in Gebauden oder zur Vermeidung der Kon- 
densation an Substraten mit hohem thermischen Emissi- 
onsvermogen und hierzu zahlt insbesondere die Konden- 
sation an Fahrzeugverglasungen . 

Die Kondensation von Feuchtigkeit auf Kf z-Verglasung 
stellt gerade in der kalten Jahreszeit ein Problem 
dar, welches technisch bislang nicht zuf riedenstel- 



BESTATIGUNGSKOPIE 
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lend gelost werden konnte. Die Kondensation setzt 
ein, wenn das Glas auf Temperaturen mxterhalb des 
Taupunkts auskiihlt. Die bisher im Automobilbereich 
verwendefcen Materialien lei s ten diesern AbkiihlprozeS 
Vorschub. So weisen sowohl die Glasoberf lachen als 
auch die lackierten Bereiche der Karosserie ein ver- 
gleichsweise hohes thermisches Ernissionsvermogen von 
etwa .£ = 0,8 auf. Damit wirkt die Fahr z eugauSens e i t e 
als sehr effizi enter Kuhlkorper, so da£ die Tempera- 
tur nachts rasch abnimmt . 



15 



20 



Das Abkiihlen des Fahrzeugs kann vermindert werden, 
wenn die Warmeverluste dear Fahrgastzelle verringert 
werden, d.h. die therrnische Emissivitat gesenkt wird. 
Die therrnische Emissivitat e ist direkt mit dem elek- 
trischen, Schichtwiderstand R sh der Beschichtung ver- 
kniipft. Aus J. Szczyrbowfki et al . , "New Low Emissi- 
vity Coating Based on TwinMag™ Sputtert Ti0 2 and 
Si 3 N 4 Layers, Thin Solid Films' 7 351 (1999, 254), ist 
fiir hochleitf ahige Schichten die numerische Beziehung 



8 = 0,0129 x R S h - 6,7 x 10~ 5 x R S h 



25 



bekannt. So bewirkt beispielsweise eine Beschichtung 
mit einem Flachenwider stand von 10 £1, da£ die 
Emissivitat von Glas von e = 0,85 auf e s= 0,12 redu- 

r 

ziert werden kann. 



30 



Ausgehend hiervon war es Aufgabe der vorliegenden Er- 
findung beschichtete Substrate mit stark reduzierter 
Emissivitat sowie ein Verfahren zur Reduzierung der 
Emissivitat bereitzustellen . 



35 



Diese Aufgabe wird durch das gattungsgema£e Subs t rat 
mit den kennzeichnenden Merkmalen des . Anspruchs 1 und 
das Verfahren mit den Merkmalen des Anspruchs 12 ge- 
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lost. Die weiteren abhangigen Anspriiche zeigen vor~ 
teilhafte Weiterbildungen auf. In den Anspruchen 19 
bis 21 wird die Verwendung der Substrate beschrieben. 

Erf indungsgemaS wird nun ein beschichtetes Substrat 
mit einem an mindesten einer Oberflache des Substra- 
tes abgeschiedenen optisch transparenten und elek- 
trisch leitfahigem Schicht system bereitgestellt * Die- 
ses zeichnet sich dadurch aus, daS die Beschichtung 
so gewahlt wird, daS das Verhaltnis der Emissivitat 
des beschichteten Substrates (e) zur Emissivitat des 
unbeschichteten Substrates (e)o kleiner 0,2 1st. Auf 
diese Weise konnte iiberraschenderweise gezeigt wer- 
den, daS ein mit derartigen Scheiben verglastes 
Kraf tf ahrzeug entscheidend langsamer abkiihlt. Nach 10 
Stunden Abkiihlzeit waren bezogen auf den Fahrzeugin- 
nenraum gegenuber dem unbeschichteten Fall bei 0 °C 
AuiSentemperatur Temperaturdif f erenzen im Bereich zwi- 
schen 5 und 10 °C zu beobachten. 

Beyorzugt warden derartige Beschichtungen so gewahlt, 
da£ das Verhaltnis 8 zu eo kleiner 0,1 ist. 

In bezug auf den elektrischen Schichtwi der stand R S h 
liegt dieser fur die erf indungsgemaEen beschichteten 
Subs tra ten bevorzugt zwischen 1 und 50 £2* 

Als besonders vorteilhaft haben sich als Schichtsy- 
.steme solche aus metallischen Oxiden Oder Mischoxiden 
mit transparenten und leitfahigen Eigenschaf ten er- 
wiesen » Als metallische Oxide oder Mischoxide kommen 
solche des Zinns oder des Zinks, in metallisch do- 
tierter oder undotierter Form in Frage » Als Do- 
tierelement wird dabei bevorzugt Aluminium, Antimon 
und/oder Indium verwendet . 
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Das Schichtsystem wird vorzugsweise mittels reakfciven 
Mittelf reguenz-Magnetronsputtern abgeschieden . Ebenso 
sind aber auch samtliche Verfahren des Standes der 
Technik m6glich, die eine grofif lachige und kostengiin- 
5 stige Aufbringung garantieren . 

Als Substrat wird bevorzugt Glas und/oder ein glas- 
haltiges Material eingesetzt. Ebenso ist es moglich, 
Kunststoffe und/oder kunststof f haltige Materialien zu 

10 beschichten. 
« 

In einer weiteren Variant e kann das Substrat auch be- 
reits, z,B. mit einem Lack, oberf lachenbehandelt 
sein* 

15 

Besonders bevorzugt erfolgt die Beschichtung an einer 
Fahrzeugkarosserie und/oder einer Fahrzeugverglasung 

■ 

' als Substrat. 



Das Substrat kann vorzugsweise auch an zwei gegen- 
uberliegenden Oberf lachen beschichtet sein. Bezogen 
auf ein Kraf tf ahrzeug bedeutet das, dafi sowohl die 
Karosserie von au£en als auch an der dem Fahrgastin^ 
nenraum zugewandten Oberf lache beschichtet ist. 

* 

Erf indungsgernaK wird ebenso ein Verfahren zur Redu- 
zierung der Emissivitat von Substraten bereitge- 
stellt,.bei dem an mindestens einer Oberf lache des 
Substrates ein optisch transparent es und elektrisch 
leitfahiges Schichtsystem abgeschieden wird. Das Ver- 
haltnis der Emissivitat e des beschichteten Substra- 
tes zur Emissivitat e 0 des unbeschichteten Substrates 
wird dabei durch die Beschichtung auf weniger als 0,2 
reduziert , 
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Besonders bevorzugt wird das Verbal tnis £ zu 8o axif 
weniger als 0,1 reduziert, 

Verwendung finden die beschichteten Substrate bevor- 
zugt bei der thermischen Isolierung in Gebauden. Als 
weitere Anwendungsmoglichkeit besteht in der Vermei- 
dung der Kondensation an Substraten mit hohem thermi- 
schen Emissionsvermogen . Hierzu zahlen ganz besoxiders 
die Kondensation an Fahrzeugverglasung . 

Anhand des folgenden Beispiels und der folgenden Pi- 
guren soli der erf indungsgemaSe Gegenstand naher er- 
lautert werden, ohne diesen auf diese Ausftihrungsf or- 
men einzuschranken . 

Fig. 1 zeigt den schematischen Aufbau einer 

In-Line-Sputteranlage Leybold A700V 

Fig, 2 zeigt in einera Diagramm die Abhangigkeit 
20 des Reaktivgaspartialdrucks p 0 2 von der 

Entladungs lei stung P des Reaktiv 

Fig. 3 zeigt den EinfluS des Reaktivgaspar- 

* 

tialdrucks auf den spezifischen Widerstand 
25 und die Al-Konzentration der reaktiv ge- 

sputterten ZnO : Al-Proben 

Fig. 4 zeigt die entsprechende thermische Emissi- 

vitat s der Schichten in AbhSngigkeit des 
30 Reaktivgaspartialdruckes 

Fig. 5 zeigt Transmissions- und Ref lexionsspektren 

einer ZnO :A1 -Probe 
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Beispiel 1 

Untersucht wurde das reaktive MF-Magnetronsputtern 
von 3n0 2 :Sb, ZnO:Al und ZnO : Xn-Schichtsystemen mit 
einer In-Line-Sputteranlage . Nachf olgend wird das 
Ausfuhrungsbeispiel am System ZnO:Al erlautert * Das 
Schema der Beschichtungsanlage ist dazu in Fig. 1 
dargestellt . 

Die verwendete Sputteranlage enthalt Doppelkathoden- 
Sputterquellen {Ljeybold TwitiMag™) , die auf zwei kon- 
ventionelle Magnet ron-Kathoden Leybold PK 750 basie- 
ren (Tar get format 748 x 88 mm 2 ) aufnimmt. Sputter-gas 
und Reaktivgas werden iiber unabhangige Gasverteiler 
getrennt tiber konventionelle Massenf luSregler (Fa. 
MKS) zugegeben. Die Entladungs lei stung des Generators 
kann uber einen Steuerrechner, der auch- der Datener- 
fassung der Entladungsparameter dient, eingestellfc 
werden , 

Die verwendeten ProzeSparameter bei den hier be- 
schriebenen Untersuchungen sind in Tab, 1 darge- 
stellt. 



Tab . 1 : 



ProzeB 

• 


RMFMS, harmonische Anregung 
TwinMag™ auf PK 750-Basls 




Anlagenparameter 


Deposition in Modul M3 
\ Saugvermogen Vakuum- 
Pumpsystem: 

Target-Substrat-Abstand: 
Al-Gehalt des ZmAMargets: 
Retnheit des Targetmaterials: 
Ar-FluB: 


Stmp M3:100% 
sonst: 0% 

d S T 90 mm 

C T Al 2.0 wt % 
99.99 % 

q Ar 2x100 seem 
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0 2 -FluB: 


qo2 


4x25 seem 




Gasreinhelt: 


r 


4.8 




Hpf7tpnirj6rAhit ,t 


1 H 


RT 250°C 




Dynamische BeschiGhlung: 


V c 


1 mms" 1 


ProzeBparameter 


Entladungsleistung: 


P 


^4kW 




LeisturiQsdichts: 


P/A 


~3 W cm" 2 




Reaktivgaspartialdruck: 


P02 


30 ...40 mPa 




Ar-Partlaldruck: 


Pat 


190...360 rnPa 




ProzeBregelung: 




P - f (P02) 


Substratmatertal - 


"IxBorsilikatglas-Substrate (AF 45) 
1 xStandard-PC (AL 2647) 
IxHochtemperatur-PC (HAT 9371) 




50x50x1.1 mm 3 
40x60x4 mm 3 
40x60x4 mm 3 



Fig. 2 zeigt die Abhangigkeit des Reaktivgaspar- 
tialdrucks poa von der Enfcladungsleistung P bei Ver- 
wendung der oben beschriebenen ProzeBregelung und den 
in Tab- 1 beschriebenen Anlagen- und Prozefiparametem 
fur das reaktive Sputtern von transparenten und leit- 
fahi gen ZnO : Al-Schichtsystemeni 

Zunachst wird der ProzeS bei einer Entladungslei stung 
von P = 5 kW im Metallic Mode betrieben. In diesem 
Zustand ist die Targetoberf lache nur geringfiigig 
durch Metalloxide bedeckt, so da£ im Vergleich zur 
oxidierten Targetoberf lache im Oxide Mode eine hohe 
Metall-Teilchenstromdichte emittiert wird. Das ge- 
sputterte Metall reagiert am Substrat und an den Kam- 
merwanden mit dem eingelassenen Sauerstoff . Aufgrund 
dieser Getterwirkung folgt im Metallic 'Mode ein ge- 
ringer Reaktivgaspartialdruck von P02 7=5 20 mPa. 

Beim Absenken der Entladungslei stung kommt es am 
Punkt A zum abrupten Ansteigen des Reaktivgaspar- 
tialdruck© . Diese, fiir reaktive Sputterprozesse cha- 
rakteristische Instability resultiert aus der ein- 
setzenden Oxidation des Targets. Es kommt zur Abnahme 
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der Metal 1-Teilchenstromdichte aufgrund der kleineren 
Sputterausbeute der oxidierten Targetbereiche, was 
das Gettern des Reaktivgases beeintrachtigt . Insge- 
samt wird beim tiberschreiten eines kritischen Reak- 
5 tivgaspartialdrucks ein s e lbs t ver s t arkender Prozefi 

angesto£en, der ohne das Eingreifen einer ProzeSrege- 
lung den unstetigen Ubergang vorn Arbeitspunkt A* zuiu 
Arbeitspunkt C im Oxide Mode zur Folge hat, 

10 Mifc Hilfe des oben skizzierten Regelkreises wird die 

Entladungsleistung beim Erreichen des Punkts A er- 
hoht, Auf diese Weise wird das Umkippen des Prozesses 
in den Oxide Mode verhindert. Hs gelingt, den ProzeS 
im gesamten instabilen Bereich (Transition Mode) ent- 

15 lang der Kennlinie AB vom Metallic Mode in den Oxide 

Mode zu uberfuhren. 

s 

Fig. 3 zeigt den Einflufe des Reaktivgaspartialdrucks 
auf den spezifischen Widerstand und die Al-Konzentra- 
20 tion der reaktiv gesputterten ZnO : Al-Proben fur win- 

ter schiedliclie Heizertemperaturen, wahrend Fig. 4 die 
entsprechende thermische Emissivitat s der Schichten 
in Abhangigkeit des Reaktivgaspartialdruckes zeigt. 

2 5 Fiir po 2 > 35 mPa wachsen die Schichten unter 02~ 

tlberschufe auf, so dafi die Dotanten oxidieren, was zu 
hochohrrdgen Schichten fiihrt. Fur p 02 < 3 0 mPa wachsen 
metallreiche, absorbierende Schichten auf. Bei hotter 
Substrattemperatur fuhrt die Zn-Desorption aufgrund 

3 0 des hohen Zn-Dampf drucks zur Desorption uberschiissi- 

ger Zn-Atome, so da£ transparent e, mit Al angerei- 
cherte Schichten resultieren / die aufgrund der hohen 
Al-Konzentration und des damit verbundenen Al 2 0 3 - 
Einbaus ebenfalls schlecht leitfahig sind. Hochleit- 
35 fahige Schichten konnen nur bei Prozefef uhrung im. 

Transition Mode- im Reaktivgaspartialdruckbereich von 
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P02 = 30-35 mPa abgeschieden werden . Bei Al- 
Konzentrationen um 2 ~ 2.5 at. % resultieren bei ei- 
ner Heizertemperafcur von 250 °C hochleitf ahige 
Schichten mit einem spezif ischen Widerstand von 340 
p£2cm, entsprechend einer thermischen Emissivitat von 
4%. 

Die Transmissions™ und Ref lexionsspektren einer hoch- 
wertigen ZnO:Al-Probe mit einem Schichtwiderstand von 
• R S h - 5.1 £2 entsprechend eirier Emissivitat von £ = 
0.06 sind in Fig, 5 wiedergegeben . Die Deposition er- 
folgte hierbei einer Heiztemperatur von T H = 3 50 °C, 
entsprechend einer Subs trat tempera tur von TS - 2 50 
°C. Im sichtbaren Spektralbereich weist die Probe 
aufgrund der hohen Transmission dielektrisches Ver- 
halten auf . Zum IR erfolgt die Plasmaresonanz der 

* 

freien Ladungstrager, so dafi das Ref lexionsvermogen 
stark ansteigt* 
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Patent anspriiche 

1. Beschichtetes Substrat mit einem an mindestens 
einer Oberf lache des Substrates abgeschiedenen 
optisch transparenten und elektrisch leitfahigem 
Schichtsystem, 

* 

dadurch gekennzeichnet, 
dass die Beschichtung so gewahlt wird, dass das 

■ 

Verhaltnis der Emissivitat des beschichteten 
Substrates e 2ur Emissivitat des unbeschichteten 
Substrates 6 0 kleiner 0,2 ist. 

2. Beschichtetes Substrat nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, dass das Verhaltnis £:8 0 
weniger als 0 , 1 betragt . 

* 

3 . Beschichtetes Substrat nach mindestens einem der 
vorhergehenden Anspriiche, 

dadurch gekennzeichnet, dass der elektrisch e 
Schichtwi der stand Rsh des Schichtsys terns zwi- 
schen 1 und 50 £1 liegt* 

4. Beschichtetes Substrat nach mindestens einem der 

b 

vorhergehenden Anspriiche, 

dadurch gekennzeichnet , dass das Schichtsys tern 
aus einem metal lischen Oxid oder Mischoxid, z.B* 
mit Zinn oder Zink, in metallisch dotierter oder 
undotierter Form besteht. 
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5 . Beschichtetes Substrat nach rnindestens einem der 
vorhergehenden Anspriiche, 

dadurch gekennzeichnet , dass das metallische 
Oxid mit Aluminium, Antimon und/oder Indium do- 

tierfc 2. S t • 



6. Beschichtetes Substrat nach rnindestens einera der 
vorhergehenden Anspriiche, 

dadurch gekennzeichnet, dass das Schichtsystem 
10 mittels reaktivem Mittelf requenz-Magnetron- 

sputtern abgeschieden worden ist. 



7 . Beschichtetes Substrat nach rnindestens eineia der 

vorhergehenden Anspriiche, 

_ 

15 dadurch gekennzeichnet, dass das Substrat aus 

Glas und/oder einem glashaltigen Material be- 
Steht, 



8 . Beschichtetes Substrat nach rnindestens einem der 
2 0 vorhergehenden Anspruche, 

dadurch gekennzeichnet, dass das Substrat aus 
einem Kunststof f und/oder einem kunststof fhalti- 
gen Material besteht . 



25 9. Beschichtetes Substrat nach rnindestens einem der 

vorhergehenden Anspriiche, 

dadurch gekennzeichnet, dass das Substrat, z.B. 
einem Lack, oberf lachenbehandelt ist. 



30 10. Beschichtetes Substrat nach rnindestens einera der 

vorhergehenden Anspriiche, 

dadurch gekennzeichnet, dass das Substrat eine 
Fahrzeugkarosserie und/oder eine Fahrzeugvergla- 
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sung ist. 



11. Beschiehtetes Substrat nach mindestens einem der 
vorhergehenden Anspriiche , 
. 5 dadurch gekennzeichnet, dass das Substrat an 

zwei gegenuberliegenden Ofoerflachen beschi elite t 
ist. 



12 , Verf ahren zur Reduzierung der Emissivitat von 
10 Substraten bei dem an mindestens einer Oberf la- 

che des Substrates ein optisch transparentes und 
elektrisch leitfahiges Schicht system abgescliie- 
den wird und das Verhaltnis der Emissivitat 8 
des beschichteten Substrates zur Emissivitat s 0 
15 des unbeschichteten Substrates auf weniger als 

0,2 reduziert wird* 



13. Verf ahren nach Anspruch 12, 

dadurch gekennzeichnet , dass das Verhaltnis £:So 
20 auf weniger als 0,1 reduziert wird. 



14 . Verf ahren nach mindestens einem "der Anspriichte 12 
oder 13 , 

dadurch gekennzeichnet , dass das Schichtsys tem 
2 5 aus einem metallischen Oxid, z.B. mit Zinn oder 

Zink, in metallisch dotierter oder undotierter 
Form gebildet wird. 



15 . Verf ahren nach mindestens einem der Anspruche 12 
30 bis 14, 

dadurch gekennzeichnet/ dass das metallische 
Oxid mit Aluminium, Antimon und/oder Indium do- 
tiert wird* 
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16. Verfahren nach mindestens einem der Anspriicbe 12 
bis 15, 

dadurch gekennzeichnet , dass das Schichtsysteru 
mittels reaktivem Mittelf requenz- 
Magnetronsputtern abgeschieden wird. 



17 . Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 12 
bis 16, 

10 dadurch gekennzeichnet,, dass ein Substrat axis 

Glas und/oder einem glashaltigen Material ver- 
wendet wird. 



18 . Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 12 
15 bis 17, 

dadurch gekennzeichnet, dass ein Substrat aus 
einem Kunststoff und/oder einem kunstistof f halti- 
gen Material verwendet wird. 



20 19. Verwendung des beschichteten Substrates nach 

mindestens einem der Ansprtiche 1 bis 11 zur 
thermischen Isolierung in Gebauden. 



20, Verwendung des beschichteten Substrates nach 
25 mindestens einem der Anspruche 1 bis 11 zur Ver- 

mel dung der Kondensation an Substrat en mit hohem 
thermischen Emissionsvermogen . 



30 



21. 



Verwendung nach Anspruch 2 0 zur Vermeidung der 
Kondensation an Fahrzeugverglasungen* 
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